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(57) La p resent e invention concerne un procede de 
suivi et de controle du fonctionnement d'un analyseur 
et du fonctionnement d'une unite de fabrication a laquel- 
le il est raccorde. 

Ce procede est caracterise en ce qu'il comprend 
une operation de calibration multivariee d'un analyseur 
maTtre, des operations periodiques de standardisation 



des signaux delivres par un analyseur esclave alimente 
par des produits de standardisation, des operations de 
transfert de calibration entre les analyseurs maTtre et 
esclave, des operations de surveillance de ('evolution 
dans le temps de la valeur d'un indicateur de suivi et de 
controle en appliquant une methode de suivi et de con- 
trole. 
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Description 
DOMAINE TECHNIQUE 

5 La presente invention concerne un procede de suivi et de controle du fonctionnement d'un analyseur et du fonc- 

tionnement d'une unite de fabrication a laquelle il est raccorde. 

Elle trouve son application dans les laboratoires de controle, les laboratoires de recherche, les unites de fabrication 
des industries chimiques, petrolieres, pharimaceutiques, cosmetologiques et agroalimentaires. 

10 ETAT DE LA TECHNIQUE ANTERIEURE 

De nombreux analyseurs tels que les spectrometres utilises pour determiner les caracteristiques physiques ou 
chimiques d'un echantillon de produit a analyser, necessitent une calibration. 

Cette calibration consiste a etablir un modele qui represente la relation mathematique entre une caracteristique 
is du produit a analyser et le signal delivre par I'analyseur. 

Cette operation est longue et necessite rutilisation de plusieurs dizaines de produits, dont les caracteristiques ont 
ete determinees par des mesures direct es. 

Cette operation ayant ete effectuee sur un analyseur donne appele analyseur maitre, il est particulierement inte- 
ressant d'utiliser le modele ainsi obtenu sur un (ou plusieurs) autre(s) analyseur(s) de meme nature appele(s) analyseur 
20 (s) esclave(s), pour eviter de refaire les operations de calibration plusieurs fois avec ces appareils. 

Pour tenir compte des differences de reponses instrumentales entre I'analyseur maftre et I'analyseur esclave les- 
quelles evoluent au cours du temps par exemple en fonction des conditions de fonctionnement et du vieillissement 
des composants de I'analyseur esclave, on corrige les signaux delivres par I'analyseur esclave en les soumettant a 
des operations periodiques de standardisation. 
2S Pour effectuer ces operations de standardisation, plusieurs methodes peuvent etre mises en oeuvre. 

A titre d'exemple on peut citer la methode de SHENCK qui est decrite dans le brevet US 4,866,644 et la methode 
decrite dans la demande de brevet fran^ais n° 95 05957. 

Toutes ces methodes comportent un certain nombre d'etapes au cours desquelles sont calcules des parametres 
de transfert de calibration, qui aboutissent au calcul de la correction des signaux de I'analyseur esclave. 
30 Aucune de ces methodes ne permet d' identifier Porigine des derives, des dysfonctionnements, des perturbations 

tout au long de la chaTne d'analyse, et d'avertir I'utilisateur de I'apparition de phenomenes qui peuvent conduire a des 
resultats errones malgre la correction apportee par la standardisation, celle ci n'etant valable que dans une plage 
donnee de fonctionnement de I'analyseur esclave et dans les limites de validite du modele de calibration. 

Ces methodes ne donnent aucune indication sur le fonctionnement des unites de fabrication auxquelles les ana- 
35 lyseurs sont raccordes. Pour effectuer le suivi et le controle d'une unite de fabrication une methode connue consiste 
a mettre en oeuvre des cartes de controle multivariees qui necessitent la connaissance de nombreuses variables 
caracteristiques du fonctionnement du procede de fabrication. Dans de nombreux cas, ces variables ne sont pas 
mesu rabies ou pas mesurees pour des raisons techniques et/ou economiques. 

De plus, les criteres de suivi et de controle sont difficiles a determiner. 
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EXPOSE DE L INVENTION 



La presente invention a justement pour objet de remedier a ces inconvenients, et notamment de f ournir un procede 
de suivi et de controle du fonctionnement d'un analyseur esclave et de I'unite de fabrication a laquelle il est raccorde. 

45 Grace a ce procede, il est possible de mettre en evidence des perturbations, des derives, des anomalies de fonc- 

tionnement de I'analyseur esclave et de la chaTne de mesure associee y compris I'unite de fabrication a laquelle il est 
raccorde, d' identifier les causes de ces dysfonctionnements et de prendre des dispositions adaptees a chaque 
situation : par exemple declarer le resultat de I'analyse invalide et prevenir I'operateur qui exploite i'unite a laquelle 
I'analyseur est raccorde et lui foumir des elements pour prendre ses decisions. 

50 Ce procede trouve son application dans les laboratoires d'analyses et les unites de fabrication. 

A cette fin la presente invention propose un procede de suivi et de controle du fonctionnement d'un analyseur 
esclave et d'une unite de fabrication a laquelle il est raccorde, caracterise en ce qu'il comprend une operation de 
calibration multivariee d'un analyseur maltre, des operations periodiques de standardisation des signaux delivres par 
I'analyseur esclave alimente par des produits de standardisation et une etape de transfert de calibration au cours de 

55 laquelle sont calcules des parametres associes a un algorithme de transfert de calibration, et en ce que Con choisit, 
d'une part, un desdits parametres ou une combinaison mathematique d'au moins deux d'entre eux com me indicate ur 
de suivi et de controle du fonctionnement de I'analyseur esclave et d'autre part une methode de suivi et de controle, 
et en ce que a Tissue de chaque operation periodique de standardisation on surveille 1'evolution dans le temps de la 
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valeur de I'indicateur de suivi et de controle en appliquant la methode de suivi et de controle, puis on verifie le bon 
fonctionnement de I'analyseur esclave et celui de I'unite de fabrication a laquelle il est raccorde en identifiant les causes 
de revolution de !a valeur de I'indicateur a partir, des resultats obtenus par I'application de la methode de suivi et de 
controle et d'un diagramme causes / effets. 

5 SeFon une autre caracteristique de ('invention I'analyseur esclave et I'analyseur maitre sont le meme analyseur 

utilise a des periodes de temps differentes. 

Selon une autre caracteristique de I'invention apres detection d'une derive significative de I'indicateur de suivi et 
de controle on verifie la validite des resultats de I'analyseur maitre en le considerant comme I'analyseur esclave. 
Selon une autre caracteristique de I'invention, lors des operations de standardisation consistant pour au moins 

10 rune d'entre elles, d'une part a decomposer en serie les signaux delivres par les analyseurs maitre et esclave, et 
d'autre part a etablir une relation mathematique entre les coefficients issus des decompositions en serie, on choisit 
comme indicateur de suivi et de controle un des parametres calcules pour definir ladite relation mathematique ou une 
combinaison mathematique d'au moins deux desdits parametres. 

Selon une autre caracteristique de I'invention, lors des operations de standardisation consistant pour au moins 

is rune d'entre elles, d'une part a decomposer en serie les signaux delivres par les analyseurs mattre et esclave, et 
d'autre part a etablir une relation mathematique entre les coefficients issus des decompositions en serie ladite relation 
mathematique etant representee par des reseaux de neurones, on choisit comme indicateur de suivi et de controle un 
des parametres calcules pour definir les reseaux de neurones ou une combinaison mathematique d'au moins deux 
desdits parametres 

20 Selon une autre caracteristique de I'invention, lors des operations de standardisation dont au moins I'une d'entre 

elles, fait intervenir un calcul matriciel de coefficients, on choisit comme indicateur de suivi et de controle une matrice 
de coefficients issus dudit calcul ou une combinaison d'au moins deux matrices desdits coefficients. 

Selon une autre caracteristique de I'invention la methode de suivi et de controle met en oeuvre au moins une carte 
de controle monovariee. 

2S Selon une autre caracteristique de ('invention la methode de suivi et de controle met en oeuvre au moins une carte 

de controle multidimentionnelle. 

Selon une autre caracteristique de I'invention la methode de suivi et de controle met en oeuvre au moins un reseau 
de neurones. 

Selon une autre caracteristique de ('invention les operations de standardisation mettant en oeuvre au moins deux 
30 techniques differentes de standardisation le diagramme de causes / effets est realist a partir des coefficients issus 
d'au moins deux desdites techniques; 

Selon une autre caracteristique de ['invention les signaux d6livres par les analyseurs maitre et esclave sont soumis 
prealablement a des operations de derivation par rapport au temps. 

35 EXPOSE DETAIL LE DE L'INVENTION 

D'une maniere generale le precede de I'invention permet de suivre et de controler le fonctionnement d'un analyseur 
esclave raccorde a une unite de fabrication ou le fonctionnement d'un analyseur de iaboratoire. 

L'invention sera mieux comprise a I'aide de la description suivante de deux modes de realisation donnes a titre 
40 d'exemples non limitatifs. 

Selon un premier mode de realisation, les analyseurs maitre et esclave sont des spectrometres infrarouge qui 
mesurent des absorbances dans la gamme des longueurs d'ondes de 1076 a 1548 nm. 

L'analyseur maitre est un spectrometre de Iaboratoire et I'analyseur esclave un spectrometre raccorde a une unite 
de traitement d'hydrocarbures, pour determiner une caracteristique de carburants destines a I'alimentation de moteurs 
45 thermiques. 

Le precede de ('invention consiste a completer les operations connues de calibration et de standardisation des 
signaux par des operations de suivi et de contr6le de I'analyseur esclave. 

Les operations de calibration consistent a etablir un modele a partir de chacun des signaux issus de i'analyse par 
I'analyseur maTtre de chaque carburant d'un jeu de carburants de calibration, dont la valeur de la caracteristique re- 
50 cherchee est connue. 

Le modele represente la relation mathematique entre la valeur de la caracteristique du carburant analyse et le 
signal delivre par I'analyseur maitre. 

Comme ce modele doit etre utilise sur d'autres analyseurs et pour tenir compte des differences de reponses ins- 
trumental entre les analyseurs maitre et esclave, ainsi que des derives dans le temps de I'analyseur esclave, plu- 
ss sieurs methodes proposent de corriger le signal delivre par I'analyseur esclave. Les operations pour effectuer ces 
corrections sont connues sous le nom d'op6rations de transfert de calibration. 

Elles consistent dans un premier temps a calculer, comme on le verra ci-apres, des coefficients de correction du 
signal et a les stocker sous forme d'une matrice de transfert. Cette derniere est ensuite utilisee pour corriger chaque 
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signal delivre par I'analyseur esclave pour chaque echantillon de carburant dont on veut connattre la valeur de la 
caracteristique. 

Les coefficients de correction sont calcules de la maniere suivante : 

On selectbnne par exemple 10 echantillons de carburants de standardisation representatifs de la population des 
carburahts a analyser, dont la valeur de la caracteristique est connue. 

Les analyseurs maitre et esclave sont alimentes avec ces carburants, et delivrent chacun un signal pour chaque 
echantillon. 

On effectue une decomposition en serie de FOURIER de chaque signal delivre par chacun des analyseurs. 
Pour chaque echantillon de carburant de standardisation la transformee de Fourier du signal s'exprime par la 
formule suivante : 
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1 1,-1 k 
F(k) = - I yi exp(-j2i7i-) 

i = 0 



dans laquelle : 
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les yi sont les valeurs d'un signal decompose en N points, 
i varie de 0 a N-1 
k varre de 0 a N-1 

les F(k) sont les valeurs resultantes de la transformee de Fourier a la frequence k/N, cependant il n'est pas ne- 
cessaire d'utiliser la transformee de Fourier complete, mais seulement les n premieres valeurs de F(k) avec k 
compris entre 0 et n, n etant tres petit devant N-1 . 
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La valeur de n est determinee par un critere d'arret refletant la convergence entre le signal recompose par trans- 
formee de Fourier inverse et le signal vrai d'au moins un des carburants de standardisation. 

Pour ce signal on selectionne les coefficients n compris entre 20 et 40, puis on recompose le signal avec ces n 
coefficients. 

On calcule ensuite la racine carree (RSD) de la somme des carres des differences entre les valeurs d'absorbance 
pour chaque longueur d'onde, et la moyenne (ME) des ecarts. A partir de ces valeurs on calcule les differences pre- 
mieres (A1R) des RSD, puis les differences secondes (A2R)ce qui donne un tableau tel que le suivant : 



n 


ME 


A1R 


A2R 


30 


0,81 






31 


0,64 


0,17 




32 


0,52 


0,12 


0,05 


33 


0,43 


0,09 


0,03 


34 


0,34 


0,09 


0, 


35 


0,32 


0,02 


0,07 


36 


0,20 


0,12 


-0,10 


37 


0,17 


0,03 


0,09 


38 


0,12 


0,05 


-0,02 



On retient comme critere d'arret le critere de Cattel qui correspond a une inversion de signe de A2R, ce qui donne 
la valeur n - 35 dans notre exemple. 

On obtient ainsi pour chaque signal deux series de coefficients de la transformee de Fourrier : 

les coefficients r£els r v r 2 , r^ 

les coefficients imaginaires k 1( k 2 , .... k^ 

On choisit comme relation mathematique entre les coefficients ainsi obtenus, une relation lineaire telle que: 



B = a + pA 
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dans laquelle : 

A represente la malrice des coefficients obtenus par la transformee de Fourier des signaux delivres par I'analyseur 
maitre. 

5 B represente la matrice des coefficients estimes au sens des moindres carres de la transformee de Fourier des 

signaux de I'analyseur esclave. 

a et p sont respectivement les matrices de coefficients de pente et de coefficients d'ordonnees a I'origine, estimes 
par I'algorithme des moindres carres. 
a et p definissent la matrice de transfer! 

10 

On recompose au moyen de la transformee de Fourier inverse les signaux des produits analyses sur I'analyseur 
esclave, a parti r de leurs coefficients estimes. 

On valtde la matrice de transfert en comparant les signaux des produits analyses sur Panalyseur maTtre avec les 
signaux corriges des memes produits analyses sur I'analyseur esclave selon deux methodes : 

75 

On calcule les ecarts des RSD respectifs. 

On applique le modele de calibration aux signaux de I'analyseur maTtre et aux signaux de I'analyseur esclave. On 
compare les valeurs de la caracteristique etudiee, obtenues respectivement avec les deux analyseurs, puis on 
teste le degre de signification des ecarts observes. 

20 

Si les resultats du calcul des RSD depassent une vafeur determinee experimentalement ou si les valeurs des 
ecarts observes par la deuxieme methode sont trop eieves, on reprend les etapes precedent es en modifiant les hy- 
potheses de calcul jusqu'a obtenir la convergence. 

Tout signal obtenu sur I'analyseur esclave alimente par un produit dont on recherche la caracteristique, est de- 
25 compose en serie de Fourier. On calcule pour ce signal la valeur de n selon le meme critere que celui choisi prece- 
demment. Une difference positive ou negative de 2 entre la valeur de n determinee par ce signal et celle obtenue 
precedemment indique une anomalie, dont les causes seront recherchees dans une etape ulterieure. 

Si aucune anomalie n'est detectee, le signal decompose de I'analyseur esclave est recompose a partir des coef- 
ficients corriges par I'algorithme de transfert. Ensuite on applique le modele de calibration determine sur ('instrument 
30 maTtre, au signal recompose de ('instrument esclave pour obtenir la caracteristique recherchee. 

Pour suivre et controler le fonctionnement de I'analyseur esclave ou celui de Punite de fabrication a laquelle il est 
raccorde on utilise des cartes de controle univariees. 

Chaque carte suit revolution d'un parametre, par exemple : le nombre n, les coefficients a et/ou p, les RSD. On 
utilise egalement une carte monovariee pour suivre ('evolution de la caracteristique recherchee issue du modele comme 
35 resultat de Palgorrthme de transfert. 

On peut egalement utiliser des cartes multivariees pour faire une analyse en composantes principals (ACP) sur 
les valeurs des coefficients a et p qui constituent la matrice de transfert. 

Les valeurs limites du ou des parametres de controle et de suivi sont determiners experimentalement notamment 
en fonction de la plage devolution acceptable de la caracteristique recherchee. 
40 Si la ou les valeurs du ou des parametres de controle et de suivi sont a Pinterieur des limites determinees prece- 

demment, la procedure d'analyse se poursuit. 

Dans le cas contraire, un depassement des valeurs limites est caracteristique d'une anomalie dont la cause devra 
etre recherchee dans une etape suivante. 

Si les valeurs d'un parametre de suivi restent dans les limites determinees, mais que ces valeurs evotuent de 
45 maniere non aleatoire (par exemple lineairement dans le temps) il faut definir des regies de suivi adaptees au probleme 
detect e et au parametre suivi. 

Les causes de decalage sont analysers en mettant en oeuvre une methode de type causes/etfets grace a laquelle 
sont identifies les causes des anomalies detectees, par exemple, la qualite du produit analyse, le fonctionnement 
des analyseurs maTtre ou esclave, le modele de calibration, Palgorrthme de transfert, ou le disfonctionnement de Punite 
50 de fabrication a laquelle est raccorde Panalyseur esclave. 

Exemple 2 : 

Selon un deuxieme mode de realisation de ('invention, la relation mathematique choisie dans le premier mode de 
ss realisation, B = a + pA est remplacee par une relation a base de reseaux de neurones. 

Selon le deuxieme mode de realisation on choisrt un reseau a retropropagation du gradient d'architecture 35-4-35. 
Avec cette architecture on arrive a un nombre de poids de 319. 

Le nombre de valeurs de la matrice de transfert est egal a 35 x 10 soit 350 . Dans notre exemple le nombre de 
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signaux.. pris en compte pour ('elaboration de la matrice de transfert egal a 10, est un nombre limite inferieur si Ton fait 
reference a un mode de calcul generalement utilise. 

On suit revolution dans le temps des parametres de la matrice de transfert ou des parametres ayant servis a son 
elaboration, en suivant le nombre des neurones dans la couche cachee et/ou revolution des poids et de leur distance 
vis a vis'de seuils determines experimentalement 

On etabli un tableau des defaillances dont le suivi de I'ensemble des elements permet de deceler des evolutions 
de la fabrication des produits, de detecter des derives dans le temps de cette fabrication, de detecter la presence de 
produits particuliers et ('existence de perturbations autres que cedes liees aux appareils. 

Revendications 



1. Procede de suivi et de controle du fonctionnement d'un analyseur esclave et d'une unite de fabrication a laquelle 
il est raccorde, caracterise en ce qu'il comprend une operation de calibration multivariee d'un analyseur maTtre, 

1$ des operations periodiques de standardisation des signaux delivres par I'analyseur esclave alimente par des pro- 

duits de standardisation et une etape de transfert de calibration au cours de laquelle sont calcules des parametres 
associes a un algorithme de transfert de calibration, et en ce que Ton choisit, d'une part, au moins un desdits 
parametres ou une combinaison mathematique d'au moins deux d'entre eux comme indicateur de suivi et de 
contrOle du fonctionnement de I'analyseur esclave et d'autre part une methode de suivi et de contrCle, et en ce 

20 que a ('issue de chaque operation periodique de standardisation on surveille Involution dans le temps de la valeur 

de I'indicateur de suivi et de controle en appliquant la methode de suivi et de controle, puis on ve>ifie le bon 
fonctionnement de I'analyseur esclave et celui de ('unite de fabrication a laquelle il est raccorde en identifiant les 
causes de revolution de la valeur de I'indicateur a partir, des resultats obtenus par ('application de (a methode de 
suivi et de controle et d'un diagramme causes / effets. 

25 

2. Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que I'analyseur esclave et I'analyseur maTtre sont le meme 
analyseur utilise a des periodes de temps differentes. 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2 caracterise en ce que ap res detection d'une derive significative de I'indicateur 
30 de suivi et de controle on verifie la validite des resultats de I'analyseur maitre en le considerant comme I'analyseur 

esclave. 

4. Procede selon I'une des revendications 1 a 3 caracterise en ce que, lors des operations de standardisation con- 
sistant pour au moins I'une d'entre elles, d'une part a decomposer en serie les signaux delivres par les analyseurs 

35 maitre et esclave, et d'autre part a etablir une relation mathematique entre les coefficients issus des decomposi- 

tions en serie, on choisit comme indicateur de suivi et de controle un des parametres calcules pour definir ladite 
relation mathematique ou une combinaison mathematique d'au moins deux desdits parametres. 

5. Procede selon I'une des revendications t a 3 caracterise en ce que, lors des operations de standardisation con- 
40 sistant pour au moins I'une d'entre elles, d'une part a decomposer en serie les signaux delivres par les analyseurs 

maitre et esclave, et d'autre part a etablir une relation mathematique entre les coefficients issus des decomposi- 
tions en s6rie ladite relation mathematique etant representee par des reseaux de neurones on choisit comme 
indicateur de suivi et de controle un des parametres calcules pour definir les reseaux de neurones ou une com- 
binaison mathematique cfau moins deux desdits parametres 

45 

6. Procede selon I'une des revendications 1 ou 2 caracterise en ce que, lors des operations de standardisation dont 
au moins I'une d'entre elles fait intervenir un calcul matriciel de coefficients, on choisit comme indicateur de suivi 
et de controle une matrice de coefficients issus dudit calcul ou une combinaison d'au moins deux matrices desdits 
coefficients. 

so 

7. Precede selon I'une quelconque des revendications 1 a 6 caracterise en ce que la methode de suivi et de controle 
met en oeuvre au moins une carte de controle monovariee. 

8. Precede selon I'une quelconque des revendications 1 a 6 caracterise en ce que la methode de suivi et de controle 
£5 met en oeuvre au moins une carte de controle multidimentionnelle. 

9. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 6 caracterise en ce que la methode de suivi et de controle 
met en oeuvre au moins un reseau de neurones. 
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10. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 9 caracterise en ce que ies operations de standardisation 
mettant en oeuvre au moins deux techniques differentes de standardisation le diagramme de causes / effets est 
realise a partir des coefficients issus d'au moins deux desdites techniques; 

11. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 10 caracterise en ce que Ies signaux delivres par Ies 
analyseurs maitre et esclave sont soumis prealablement a des operations de derivation par rapport au temps. 
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